per 



ORGANISATION MONDIALE DE LA PROPRIETY INTELLECTUELLE 
Bureau intemational 




DEMANDE INTERNATIONALE PUBLIEE EN VERTU DU TRAITE DE COOPERATION EN M ATI ERE DE BREVETS (PCT) 



(51) Classification iotemationale des brevets 5 
A61K 7/48, 7/06 



Al 



(1 1) Numero de publication Internationale : WO 93/01797 
(43) Date de publication international : 4 fevrier 1993 (04.02.93) 



(21) Numero de la demande Internationale : PCT/FR92/00734 

(22) Date de depot intemational : 24 juiJlet 1992 (24.07.92) 



(30)Donnees relatives a la priorite: 

91/09438 25 juUlet 1991 (25.07.91) FR 



(71) Deposant (pour tous les Etats designes sauf US): L'OREAL 

[FR/FR]; 14, rue Royale, F-75008 Paris (FR). 

(72) Inventeurs ; et 

(75)Inventeurs/Deposants (US seulement) : MONDET, Jean 
[FR/FR]; 34, rue Daniel-Fery, F-93700 Drancy (FR). 
LION, Bertrand [FR/FR]; 2, rue Denis-Papin, F-93190 
Livry-Gargan (FR). CANDAU, Didier [FR/FR]; 5, allee 
Nicolas-de-Sta61, F-77000 Melun (FR). SIMON, Pascal 
[FR/FR]; 97 bis, rue Auber, F-94400 Vitry-sur-Seine 
(FR). 



(74)Mandataire: STALLA-BOURDILLON, Bernard; Cabinet 
Nony & Cie, 29, rue Cambaceres, F-75008 Paris (FR). 



(81) Etats designes: CA, JP, US, brevet europeen (AT, BE, CH, 
DE, DK, ES, FR, GB, GR, IT, LU, MC, NL, SE). 



Publiee 

Avec rapport de recherche international^ 
Avant I' expiration du delai prevu pour la modification des 
revendications, sera republiee si de telles modifications sont 
regues. 



(54) Title: OILY COSMETIC COMPOSITION CONTAINING, AS A THICKNER, AN ASSOCIATION OF TWO COPO- 
LYMERS AND OPTIONALLY CONTAINING AN AMPHIPHILIC RHEOLOGY CORRECTOR 
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(57) Abstract 

Use in association, as oil thickners, in a cosmetic composition comprising an oily phase, of at least one first copolymer in- 
cluding patterns derived from at least one lipophilic monomer and patterns derived from at least one hydrophilic monomer, com- 
prising at least one carboxylic acid or sulphonic grouping, and of at least one second copolymer including patterns derived from 
at least one lipophilic monomer and patterns derived from at least one hydrophilic monomer comprising at least one amine, 
amide, alcohol or ether grouping. Said first and second copolymers have a molecular weight of not less than approximately 100 
000. The association enables thickened compositions to be obtained, the texture, look and feel of which correspond to a cosmetic 
use. 



(57)Abrege 

Utilisation en association, comme agents epaississants des huiles, dans une composition cosmetique comprenant une 
phase huileuse, d'au moins un premier copolymere comprenant des motifs derives d'au moins un monomere lipophile et des mo- 
tifs derives d'au moins un monomere hydrophile comprenant au moins un groupement acide carboxylique ou sulfonique, et d'au 
moins un second copolymere comportant des motifs derives d'au moins un monomere lipophile et des motifs derives d'au moins 
un monomere hydrophile comprenant au moins un groupement amine, amide, alcool ou ether, lesdits premier et second copoly- 
meres ayant une masse moleculaire non inferieure a 100 000 environ. Cette association permet d'obtenir des compositions epais- 
sies ayant notamment une texture, un aspect et un toucher compatibles avec une utilisation en cosmetique. 
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Composition cosmetique huileuse contenant comme agent epaississant 
une association de deux copolymeres et contenant facultativement un 
correcteur de rheologie amphiphile.'' 

5 L f invention a pour objet l'utilisation en association, comme 

agents epaississants dans une composition cosmetique huileuse, de deux 
copolymeres comprenant des motifs distincts. 

On salt que de nombreuses compositions cosmetiques destinees 
notamment a etre applique es sur la peau, les levres, les cils et les 
10 cheveux, se presentent sous la forme de solutions huileuses ou sous la forme 
d* emulsions. La preparation de ces compositions necessite generalement 
I'epaississement de la phase huileuse de facon notamment a en faciliter 
1' application. 

II est egalement necessaire d'epaissir la phase huileuse lorsqu'on - 
15 veut obtenir une composition sous la forme d'un gel, par exemple d'un gel 
anhydre. La formulation sous forme de gel anhydre est utile lorsque les 
substances presentes dans la composition sont sensibles a l'humidite et/ou a 
l'oxygene de l'air. On sait en outre que les huiles ont des proprietes 
cosmetiques tres interessantes (notamment nettoyantes, demaquillantes, 
20 emollientes) , mais que leur utilisation n f est pas commode notamment, car 
elles sont trop fluides. En fait, leur application est peu agreable 
lorsqu'elles ne sont pas presentees sous forme de composition huileuse 
epaissie ou de gel. 

Une m£thode classique d'epaississement des compositions huileuses 
25 consiste a lncorporer une cire dans la phase huileuse. Toutefois, les 
compositions epaissies a l f aide de cire ont un toucher generalement 
considere comme desagreable. 

On a egalement utilise des techniques d^paississement des huiles 
fondees sur l 1 incorporation de silices, de bentones ou de sels metalliques 
30 d'acides gras, (par exemple sels d T aluminium) de derives d'esterification de 
sucres, (par exemple palmitate de dextrine) etc... 

Toutefois, aucun de ces precedes ne permet d' obtenir une 
composition poss£dant a la fois la transparence et la consistance d'un gel. 
On a maintenant decouvert qu'il est possible d ? obtenir un 
35 epaississement qui est notamment capable de concilier ces exigences, dans la 
realisation de compositions cosmetiques, quelle que soit la nature de 
l'huile ou du melange d 1 huiles utilise*. 
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On a egalement decouvert que les proprieties rheologiques et 
cosmetiques des compositions ainsi obtenues peuvent etre modifiees et 
ameliorees, si on le souhaite, grace a 1'utilisation d'un correcteur de 
rheologie, et notamment de certains agents amphiphiles, comme cela sera 

precise ci-apres. 

Les gels obtenus selon 1 1 invention n'ont pas une texture cassante, 
c'est-a-dire qu'ils peuvent etre pris facilement avec le doigt en adherence 
sur celui-ci et n'ont pas non plus une texture filante, c'est-a-dire qu'ils 
ne filent pas en s'ecoulant connne le fait par exemple un miel liquide. 

Un des avantages de l f utilisation de polymeres pour 
l'epaississement des compositions cosmetiques est qu f ils ne passent pas la 
barriere cutanee, de sorte qu'il n'y a pas lieu de redouter une toxicite 
systemique • 

Un autre avantage de l f utilisation des polymeres est qu'il est 
possible d'obtenir un epaississement important avec des quantises 
relativement faibles d ? agent epaississant. 

En outre, 1' utilisation d'un systeme reposant sur 1' association de 
deux polymeres est que chacun des polymeres, avant le melange, donne des 
solutions fluides, ce qui facilite les techniques de preparation, en evitant 
notamment des temps de dissolution importants et en evitant la presence 
d'impuretes insolubles dans le milieu apres melange. 

La presente invention a done pour objet 1'utilisation en 
association comme agents epaississants des huiles dans une composition 
cosmetique comprenant une phase huileuse, d'au moins un premier copolymere 
comprenant des motifs derives d'au moins un monomere lipophile et des motifs 
A derives d'au moins un monomere hydrophile comprenant au moins un 
groupement acide carboxylique ou sulfonique, et d'au moins un second 
copolymere comportant des motifs derives d'au moins un monomere lipophile et 
des motifs B derives d'au moins un monomere hydrophile comprenant au moins 
un groupement amine, amide, alcool ou ether, lesdits premier et second 
copolymer es ayant une masse moleculaire non inferieure a 100 000 environ. 

Dans des modes de realisation particuliers , 1'utilisation selon 
1' invention pent encore presenter les caracteristiques suivantes, prises 
isolement ou, le cas echeant, en combinaison : 

- dans lesdits premier et second copolymeres, la proportion 
ponderale des motifs derives du monomere lipophile est au moins egale a 
50 % : 
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dans lesdits premier et second copolymeres, la proportion 
ponderale des motifs A et des motifs B, respectivement , est au moins egale a 
2 % ; 

- lesdits motifs A sont derives d'au moins un monomere choisi 
5 parmi les acides carboxyliques et sulfoniques insatures ; 

- lesdits acides carboxyliques insatures comprennent : 

- les monoacides carboxyliques insatures, 

- et les diacides carboxyliques insatures, leurs monoesters 
et leurs monoamides ; 

10 - lesdits monoacides carboxyliques insatures sont choisis parmi 

1'acide acrylique, 1'acide methacrylique et 1'acide crotonique, et/ou 
lesdits diacides sont choisis parmi 1'acide maleique et 1'acide itaconique, 
et/ou lesdits monoesters ou monoamides derivent respectivement d'alcools ou 
d f amines ayant de 1 a 22 a tomes de carbone ; 

15 - lesdits acides sulfoniques insatures sont choisis parmi l'acide 

acrylamido-2 methyl-2 propanesulfonique et le methacrylate de 2-sulfoethyle 

- lesdits motifs B sont derives d'au moins un monomere hydrophile 
comprenant un groupement amine repondant a la formule : 

20 CO-M-(CH 2 ) n -H(R 2 )(R 3 ) 
dans laquelle : 

- M represente -0- ou -NH-, 

- R^ represente -H ou -CH^, 

- n est un nombre de 2 a 20, 

25 - R 2 et R^ represente independamment -H ou un groupement 

hydrocarbone ayant 1 a 4 atomes de carbone ; 

- lesdits motifs B sont derives de monomeres choisis parmi le 
methacrylate de dimethylaminoethyle, l'acrylate de diethylaminoethyle et le 
N-dimethylaminopropyl methacrylamide ; 

30 - lesdits motifs B sont derives d'au moins un monomere hydrophile 

insature comprenant un groupement amide, choisis parmi I'acrylamide, le 
methacrylamide, le N,N-dimethylacrylamide, la N-vinyl pyrrolidone et le 
diacetone acrylamide ; 

- les motif 6, derives de monomeres lipophiles, qui sont presents 
35 dans les deux types de copolymeres utilises selon 1* invention, peuvent etre 

des motifs derives de monomeres utilises de fagon habituelle, notamment en 
cosmetologie, lorsqu'on veut introduire des motifs lipophiles dans un 
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polymere. Ces monomeres sont par exemple des esters derives d T acides 
insatures et d'alcools gras a longue chatne, notamment des acrylates ou 
methacrylates de stearyle ou de lauryle ; 

- lesdits copolymeres ont une masse inoleculaire au moins egale a 

5 200 000 ; 

- les proportions ponderales relatives desdits premier et second 
copolymeres dans ladite association, sont dans l'intervalle de 10:90 a 90:10 
et en parti culier dans l'intervalle de 25:75 a 75:25 ; 

- la concentration totale desdits premier et second copolymeres 

10 dans ladite composition est inferieure a 10 % et en particulier inferieure a 
5 % en poids ; 

- la concentration totale desdits copolymeres doit etre suffisante 
pour obtenir le degre d ' epaississement desire qui est bien entendu variable 
selon les cas ; generalement la concentration totale desdits copolymeres est 

15 superieure a 0,1 % en poids, et peut varier en particulier entre 0,5 et 
5 % ; generalement, lorsque la concentration totale desdits copolymeres 
atteint 2 a 3 % environ, on obtient une huile g£lif iee (a texture de gel) . 

Dans l'utilisation selon 1' invention, la phase huileuse contient 
generalement au moins 55%, et de preference au moins 75 % en poids 

20 d 'huile (s). 

Pour obtenir, selon l 1 invention, des compositions cosmetiques 
epaissies, on opere de preference par melange d'une solution de l f un des 
polymeres prealablement dissous dans une partie de 1' huile ou du melange 
d'huiles a epaissir, avec une solution de l 1 autre polymere dans l 1 autre 
25 partie de l'huile ou du melange d'huiles a epaissir • 

De preference, on ajoute les autres ingredients liposolubles de la 
composition, l'on dissout chaque copolymere dans une partie de l'huile, ou 
du melange d'huiles, a epaissir, et l'on melange ensuite les deux solutions 
obtenues. 

30 a l 1 exception de cette particularity, les compositions cosmetiques 

epaissies obtenues selon 1' invention sont preparees selon les methodes 
usuelles. 

Lorsque les compositions finales sont des emulsions, en 
particulier des emulsions eau-dans-1' huile (E/H), on prepare bien entendu la 
35 phase huileuse, comme indique ci-dessus, avant de preparer 1' emulsion avec 
une phase aqueuse. 
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On a en outre decouvert qu'il est possible d'am^liorer les 
proprietes des compositions huileuses epaissies ainsi obtenues, lorsque cela 
est est ime necessaire ou souhai table, a 1'aide d'un agent correcteur de 
rheologie. C'est le cas notanunent lorsque le gel obtenu est trop visqueux et 
5 a tendance a* etre cassant, ou lorsqu'il est moins visqueux mais peu souple 
et tres filant. On a decouvert notamment que certains agents amphiphiles non 
ioniques sont susceptibles d'ameliorer les proprietes rheologiques et 
cosme'tiques des compositions de 1 'invention, en leur conferant un 
comport ement rheologique de type pseudo-plastique qui permet de developper a 

10 bas gradient de vitesse des contraintes compatibles avec la prise du produit 
et avec son etalement. On entend par contrainte, la force qu f oppose le 
produit a une solicitation exterieure, et par gradient de vitesse, la 
variation spatiale de la vitesse de deformation du produit. On obtient ainsi 
des textures ge*lifiees prehensiles et non filantes. Sans introduction 

15 d f agent amphiphile, les contraintes developpees a bas gradient risquent 
d'etre soit elevees, caract£risant un gel solide et cassant, soit faibles, 
caracterisant un gel filant. Or obtient done, grace a I 1 invention, des 
textures particulierement bien adaptees a des produits cosmetiques, 
notamment des gels prehensiles et non f Hants. 

20 Les compositions de l f invention peuvent done contenir un agent 

correcteur de rheologie. V agent correcteur de rheologie est notamment un 
agent amphiphile non ionique ayant une valeur de HLB comprise entre 12 et AO 
environ. Cet agent amphiphile est de preference utilise sous forme hydratee, 
c f est-a-dire en presence d'une certaine quant ite d'eau et, everituellement , 

25 en presence d f un alcool soluble dans l ! eau. L'alcool soluble dans l'eau est 
par exemple l'ethanol, 1 ' isopropanol , ou un polyol tel que le glycerol, le 
propylene glycol, le butanediol-1 ,3, le sorbitol, le glucose, etc... 
Les agents amphiphiles non ioniques utilisables comrne agents correcteurs de 
rheologie selon 1' invention peuvent etre choisis notamment parmi : 

30 - les esters d'acides gras et de sorbitan polyoxy ethylene , 

- les esters d'acides gras et de glycerol polyoxye" thy lene , 

- les esters d'acides gras et de propylene glycol polyoxy ethylene^ 

- les alkyl ethers polyoxyethylen£s ou polyoxypropylenes, 

- les alkyl phenyl Others polyoxyethylenes ou polyoxypropylenes, 
35 - les alcools de Guerbet polyoxyethylenes. 

Les composes amphiphiles mentionnes ci-dessus sont des composes 

connus • 
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On rappelle que les alcools de Guerbet sont des alcools de 

fonnule : 

RCH 2 CH 2 CH(R)CH 2 OH 

dans laquelle R represente notamment un groupement alkyle a longue chaxne, 
5 par exemple un groupement octyl-2 dodecyle. Les ethers polyoxy ethylenes de 
ces alcools sont prepares selon les methodes usuelles. 

Les agents amphiphiles non ioniques sont introduits en quantite 
suffisante pour conferer les proprietes rheologiques souhaitees. Cette 
quantite suffisante peut etre determined dans chaque cas par de simples 
10 experiences de routine. Generalement cette quantite represente de 1 a 10 % 
en poids, le plus souvent de 4 a 6 % en poids, par rapport au poids de la 
phase huileuse. 

II convient de noter que la quantite d'eau mentionnee ici est la 
quantite d'eau utilisee pour 1'hydratation de l'agent amphiphile, 
15 c'est-a-dire l'eau introduite en meme temps que l'agent amphiphile non 
ionique. La composition finale peut naturellement contenir des quantites 
plus importantes d'eau lorsqu'elle se presente sous la forme d'une emulsion. 

Les compositions de l'invention, contenant l'agent correcteur de 
rheologie mentionne ci-dessus, sont done notamment celles dont la phase 
20 huileuse contient (% en poids, total 100 %) : 

- melange epaississant de copolymeres : 0,5-10 % (de preference 

2-4 %) 

- agent amphiphile non ionique : 1-10 % (de preference 4-6 Z) 

- eau : 1-10 % (de preference 4-6 %) 

25 - huile(s) : 55-95 % (de preference 75-85 %) 

- et facultativement : alcool soluble dans l'eau : 1-10 % (de 

preference 2-6 %) . 

Pour preparer ces compositions, la phase huileuse contenant les 
copolymeres peut etre chauffee avant son introduction dans l'agent 
30 amphiphile non ionique, de preference hydrate et contenant eventuellement un 
alcool. On peut aussi ajouter un seul des copolymeres dans l'huile avant 
1' introduction dans l'agent amphiphile et completer ensuite avec le deuxieme 
copolymere. 

L'effet observe avec l'agent amphiphile non ionique, en presence 
35 du melange de copolymeres epaississants, est surprenant car, en 1'absence 
desdits copolymeres, l'agent amphiphile a la concentration 1 laquelle il est 
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utilise, ne. permet pas une gelification de 1'huile : il y a decant ation et 
recristallisation de 1' agent amphiphile. De meme l'effet rhSologique de 
l 1 agent amphiphile non ionique n'est pas observe lorsqu'il est utilise en 
presence d'un autre systeme epaississant des huiles, tel que la palmitate de 
^ dextrine ou les sels d'acides gras et d' aluminium. 

Les huiles utilisees seules ou en melanges dans les compositions 
obtenues selon I 1 invention peuvent etre notainment : 

- des hydrocarbures, y compris dee huiles minerales, tels que les 
huiles de paraffine, les huiles de vaseline, le polyisobutylene hydrogene 

10 tel que celui vendu par la Societe NIPPON OIL sous la marque "Parleam", les 
hydrocarbures ramifies tels que ceux vendus sous la denomination "ISOPAF" ; 

- les triglycerides, en particulier les huiles vegetal es, telles 
que 1'huile de tournesol, de sesame, de colza, d T amende douce, de 
calophyllum, de palme, d'avocat, de jojoba, d'olive, de ricin, ou les huiles- 

15 de germes de cereales comme 1'huile de germes de ble* ; 

- divers esters huileux derives d'acide et/ou d'alcool a longue 
chaine, tels que 1'huile de Purcelin, le myristate d'isopropyle, de butyle 
ou de cetyle, le palmitate d f isopropyle, de butyle ou d' ethyl- 2 hexyle, le 
stearate d'isopropyle, de butyle, d'octyle, d'hexadecyle ou d'isocetyle, 

20 l'ol£ate de decyle, le laurate d' hexyle, le dicaprylate de propyleneglycol, 
l'adipate de di-isopropyle et les melanges d f esters benzolques en et 
C 15 vendus sous la denomination "FINSOLV TN" par la Societe WITCO, etc ; 

- les huiles animales comme le perhydrosqualene ; 

- les huiles de silicone comme les dimethylpolysiloxanes, les 
25 phenyldimethicones, les cyclomethicones, les alkyldimethicones, etc ... 

- les alcools k longue chaine tels que les alcools oleique, 
linoleique, linolenique et isostearylique, ou l'octyl-dodecanol ; 

- les esters derives d'acide lanolique tels que le lanolate 
d'isopropyle ou d'isocetyle ; 

30 - les acetylglycerides, les octanoates et decanoates d 1 alcools ou 

de polyalcools (notamment de glycol ou de glycerol), et les ricinol£ates 
d'alcools ou de polyalcools, par exemple le ricinoleate de cetyle. 

On peut incorporer aux huiles diverses substances lipophiles dites 
actives, benefiques pour la peau, telles que la tocopherol et ses esters, 

35 les esters gras d'acide ascorbique, l'acide 18-b£taglycyrrhetinique, les 

ceramides, les substances flltres absorbant 1' ultraviolet , les antioxydants, 
etc. • • 
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L'une des carecteristiques des copolymeres Spaississants utilises 
selon 1' invention est qu'ils sont solubles dans les huiles generalement 
utilisees dans les compositions cosmetiques, a 1' exception de certaines 
huiles de silicone utilisees seules. 

De preference, les huiles de silicone et les huiles vegetales 
riches en triglycerides sont utilisees en melange avec au moins 10 % d'une 
autre huile (notamment une huile minerale ou un ester d'acide gras ou 
d'alcool gras). 

L ? invention a egalement pour objet une composition cosmetique 
comportant une phase huileuse epaissie grace a 1' association de deux 
copolymeres tels que definis precedemment . 

L'invention a aussi pour objet une composition ainsi epaissie 
contensnt en outre un agent correcteur de rheologie tel que defini ci-dessus, 

Les compositions selon l f invention constituent notamment des 
compositions anhydres (huiles, sticks ou gels anhydres) , des huiles 
gelifiees, ou encore des emulsions eau-dans-1 1 huile ou huile-dans-l f eau. 

Les compositions de l'invention constituent par exemple des huiles 
demaquillantes, des rouges a levres, des mascaras anhydres, des gels ou 
huiles parfumes, des huiles capillaires traitantes (anti-chute des cheveux, 
antipelliculaires, defrisantes, etc...)» des gels ou huiles pre-bronzants, 
des gels ou huiles solaires, des sticks solaires, des sticks deodorants, des 
gels deodorants huileux, des gels huileux aromatiques pour soins de la 
bouche (avec ou sans bactericides) , des huiles moussantes pour les cheveux 
ou pour le bain, des fonds de teint. 

Les exemples suivants illustrent l'invention sans toutefois la 

limiter. 

EXEMPLES DE PREPARATION 

DEMPLE 1 : Svnthese de copoly meres_ par^ p olymerisa tion en solution 
Method e generale : Dans un reacteur de 500 ml avec agitation mecanique 
centrale, thermometre, refrigerant et introduction d'azote, on ajoute 
successivement les monomeres, le solvant ou le melange de solvants et enfin, 
l'amorceur de polymerisation. On agite a temperature ambiante pour obtenir 
une solution homogene. On fait barboter de l f azote dans la reaction et on 
commence a chauffer le milieu jusqu'a la temperature reactionnelle desir^e ; 
la montee en temperature est faite en 30 min. On maintient ensuite 
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l f agitation, l f introduction d'azote et la temperature reactionnelle choisie 
pendant 10 heures. Le milieu reactionnel est ensuite ramene a la temperature 
ambiante. On purifie le polymere par precipitation dans un non solvant du 
produit forme" mais bon solvant des restes de monoraeres n'ayant pas reagi. 

Sechage sous vide en etuve a temperature inferieure ou egale a 
80°C jusqu'a poids constant. 

Les monomeres utilises sont designes par les abreviations 
suivantes : 

ALAU : acrylate de lauryle 
AMA : acide methacrylique 
KAS : methacrylate de stearyle 
AA : acide acrylique 

MADAME : methacrylate de dime thy laminoe thy le 
ADAE : acrylate de diethylaminoethyle 
NVP : N-vinyl pyrrolidone 
AM : acrylamide 

MAEH : methacrylate d'ethyle hexyle 

NDAM : N-dodecylacrylamide 

NTBA : N-t-butyl acrylamide 

NTOA : N-t-octyl acrylamide 

ANIT : anhydride itaconique 

DAAM j diacetone acrylamide 

L'amorceur utilise est I'azo bis-isobutyronitrile a des 
concentrations de 0,5 a 0,7 %. 

Les solvants utilises sont des melanges de toluene et d'ethanol 
sauf a l'exemple 13 (tetrahydrofuranne) . 

L T agent precipitant est l'ethanol, sauf aux exemples 10 a 12, le 
methanol aux exemples 10 et 12 ; et un melange 50:50 de methanol et d'eau a 
l'exemple 11. 

La temperature reactionnelle est de 60 °C (exemples 1-3) ou de 
65°C (exemples 4-14). 

Les resultats sont resumes dans le tableau I suivant. 

L' indication T:x % signifie que l'on a utilise comme solvant un 
melange toluene-£thanol contenant x % de toluene, et done (100 - x) % 
d'ethanol. 
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TABLEAU I 





Exenroles 
n° 


Monomeres 


Solvant 


Concentration 
des monomeres 


Rendement 








MAS 95 % 


T = 74 Z 


57 % 


97 Z 






2 


MAS 95 % 


T = 74 Z 


57 Z 


90 Z 




1Q 


3 


ALAU 95 % 


T = 74 Z 


57 % 


90 Z 








MAS 93 % 


T = 74 Z 


59 % 


87 Z 






s 


MAS 96 % 


T = 74 % 


59 Z 


89 Z 






A 
i. 


MAS 83 % 


T = 86 % 


59 Z 


83 Z 






7 


MAS 86 % 


T = 86 % 


59 Z 


84 Z 




20 


ft 

c? 


MAS. ••...96 ,5 % 


T = 76,5 5 


54 Z 


92 Z 




Q 


MAEH 93,7 % 

MADAME... 6,3 Z 


T = 85 % 


55,5 Z 


90 Z 






10 




T = 85 Z 


55,5 Z 


74 Z 




25 


11 




T = 65 Z 


42 Z 


84 Z 






12 




T = 58 Z 


39 Z 


92 Z 




30 


13 


ANIT..... 5,6 % 


THF 


59 Z 


90 Z 






14 




T - 73 % 


57 Z 


91 Z 

I 




35 


EXEMPLE 15 : Polymerisation en suspension 







Dans un reacteur, on introduit 250 g d'eau distillee, 2,5 g 



d'hydroxyethylcellulose et 0,13 g de mercaptoethanol. On effectue la 
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dissolution sous agitation et barbotage d' azote et on chauffe a 80°C. On 
introduit alors sous agitation 95 g de MAS prechauffe a 40°C et 5 g d'AMA. 

Au bout de 5 minutes, on ajoute 0,5 ml de t-butylperoxy-2 
ethylhexanoate. 

Au bout de 8 heures a 80°C, on ramene a temperature ambiante en 
refroidissant sous agitation. On filtre et lave les perles obtenues avec 
deux fois 1 1 d'eau contenant 0,4 % de laurylsulfate de sodium puis i 3'eau 
distillee et on seche. 

Rendement : 90 %. 

EXEMFLE 1 6 : Po_lvmeri_sation_ei^_susj^ei^jpn 

Dans un react eur, on introduit 250 g d'eau distillee ; 50 g de 
chlorure de sodium, 4 g d f hydroxyethylcellulose et 0,16 g de 
mercaptoethanol. On dissout sous agitation et barbotage d' azote. On chauffe 
a 80°C. On introduit alors 90,8 g de MAS prechauffe* a 40°C et 9,2 g de 
MADAME, Au bout de 5 minutes d T agitation, on ajoute 0,5 ml de 
t-butylperoxy-2 ethylhexanoate. On termine comme indique a I'exemple 
precedent, 

Rendement : 78 %. 

EXEMPLE 17 : Polymerisation en emulsion 

Dans un reacteur, on introduit 298 g d f eau distillee, 4 g 
d f hydroxyethylcellulose. On dissout sous agitation et barbotage d 1 azote, on 
chauffe a 50°C. On introduit alors 46 g de stearate de vinyle, 5,8 g d'acide 
crotonique et 2,5 g de peroxyde de lauroyle. On chauffe a 75 °C pendant 15 
heures. On ramene ensuite a temperature ambiante, on filtre les perles et on 
les lave deux fois dans un litre d T eau. Le polymere apres sechage est obtenu 
avec un rendement de 86%. 

EXE MPLES 18 a 20 : On a prepare de facon analogue, par polymerisation en 
solution, les copolymers PA1, et PA2 dont la composition est donnee aux 
exemples F24-F27 ci apres. 

EXEMPLES DE FORMULATION 



Pour chacun des exemples de formulation decrite ci-dessous, on 
precede de la fagon suivante : on dissout au prealable l f iin des polymeres 
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dans une partie du melange d'huiles considere, en chauffant s'il le faut 
pour accelerer la dissolution. 

L 1 autre polymere est dissous de la meme facon dans une autre 
partie du melange d'huiles. On melange les deux solutions obtenues pour 
5 obtenir un milieu epaissi. On ajoute ensuite les autres ingredients 
eventuels. 



EXEMPLE Fl : Huile moussante capillair e epaissie 

Cette composition a la formulation suivante : 
10 - Polymere selon I'exemple 15 1»° 6 

- Polymere selon l'exemple 16 1|0 g 

- Melange laurylether sulfate de wonoisopropanol amine/ 
diethanolamide d f acide de coprah (50/50) vendu sous la. 

denomination de TEXAPON WW99 par la Societe HENKEL 35,0 g 

15 - Huile de vaseline legere HZ N°25 vendue par la 

Societe GEERAERT MATTHYS 25,0 g 

- Tertiobutyl 4-Hydroxyanisole 0,05 g 

- Ditertiobutyl 4 -Hydroxy toluene °» 05 S 

- Parahydroxybenzoate de propyle.. • 0,2 g 

20 . Huile de colza raffinee desodorisee .qsp 100 g 



Viscosite de la composition 460 cp (0,46 Pa.s) 

Cette huile epaissie s 1 applique sur cheveux mouilles et sales. 
25 Elle possede un bon pouvoir moussant et detergent et permet d f obtenir un bon 
demelage des cheveux mouilles et une facilite de mise en forme de ces 
cheveux. 



EXEMPLE F2 : Soin p our cheve ux de type africain 
30 Cette composition a la formulation suivante : 

- Polymere selon l'exemple 15 8 

- Polymere selon l'exemple 16.... i* 2 ^ g 

- Huile de vaseline legere HZ N°25 vendue par la 

Societe GEERAERT MATTHYS 57 » 5 S 

35 - Cyclopentadimethylsiloxane vendue sous la denomination 

de SILBIONE HUILE 700 45 V5 par la Societe RHONE POULENC C 40,0 g 
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Viscosite de la composition : 650 cp (0,65 Pa.s) 

Ce produit se pr£sente sous forme d'un gel transparent et 
s' applique sur cheveux mouilles, facilite le demelage et apporte douceur et 
brillance aux cheveux seches. 



EXEMPLE F3 : Huile protectric^ cap ill aire 

Cette composition a la formulation suivante : 

- Polymere selon l'exemple 15 1,0 g 

10 - Polymere selon I'exemple 16 1,0 g 

- Hydrocarbures isoparaf f iniques vendu sous la denomination 

d'ISOPARH par la Societe EXXON 57,0 g 

- Cyclopentadimethylsiloxane vendue sous la denomination 

de SILBIONE HUILE 700 45 V5 par la Societe RHONE POULFNC 40,0 g 

15 - 2-Hydroxy 4-methoxy benzophenone vendue sous la denomination 

d'UVINUL M40 par la Societe BASF. • 1,0 g 



Viscosity de la composition : 3100 cp (3,1 Pa.s) 

20 Cette huile a l f aspect gelifie s 1 applique sur cheveux humides. 

Apres rincage, les cheveux sont doux et lisses. 



EXEMPLE F4 : Huile moussante par fum e e pour le bain 

Cette composition a la formulation suivante : 

25 - Polymere selon I'exemple 15 • . ... 1,5 g 

- Polymere selon I'exemple 16 1,5 g 

- Melange laurylether sulfate de monoisopropanol amine/ 
diethanolamide d'acide de coprah (50/50) vendu sous la 

denomination de TEXAPON WW99 par la Societe HENKEL. ....... 40,0 g 

30 - Monolaurate de sorbitane oxyethylene a 20 moles d'oxyde 
d f ethylene vendu sous la denomination de TWEEN 20 par la 

Societe ICI . ..... 5,0 g 

- Huile de sesame vierge . 25,0 g 

- Ditertiobutyl-4 Hydroxy toluene 0,1 g 

35 - Tertiobutyl-4 Hydroxyanisole 0,04 g 

- Parahydroxybenzoate de propyle 0,15 g 

- Parfum 1,0 g 
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- Huile de col2a raffinee desodorisee qsp 100 g 

Cette huile de bain s 'utilise en baignoire a raison de 10 g pour 
100 1 d'eau. 

Elle confere en final a la peau douceur et aspect satine. 

EXEMPLE F 5 : Fopd^ de_teint_ jCemulsion E/H) 

Cette composition a la formulation suivante : 

- Polymere selon 1'exemple 15 0,15 g 

- Polymere selon 1'exemple 16 0,15 g 

- Myristate d'isopropyle 11,00 g 

- Petrolatum 4,00 g 

- P. E.G. 7 Hydrogenated castor oil 3,00 g 

- Cire d ! abeilles 7,50 g 

- Paraben 0,12 g 

- Tertiobutyl-4-hydroxy anisole (BHA) 0,15 g 

- Oxyde de fer 1,50 g 

- Oxyde de titane 11,50 g 

- Octyldimethyl PABA* 1,00 g 

- Cyclomethicone 9,50 g 

- Eau 38,35 g 

- Propylene glycol 4,00 g 

- Diazolidinyluree 0,20 g 

- Sulfate de magnesium • 0,70 g 

- Amidon de mals 7,00 g 

- Alcool phenylethylique • 0,18 g 

TOTAL 100 g 

* PABA : Farad imethylaminobenzoate d'ethyl-2 hexyle. 

EXEMPLE_ _F6 : Fond de teint 

Meme formule qu'a 1'exemple 5 avec le couple de polymeres. 

- Polymere selon 1'exemple 3 0,15 g 

- Polymere selon 1'exemple 16 0,15 g 
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EXEMPLE F7 : Rouge a levres 

- Polymere selon 1 1 exemple 3 0,30 g 

- Polymere selon l v exemple 16 0,30 g 

- Octylhydroxys tear ate 13,20 g 

5 - Octylstearate 6,60 g 

- Huile de ricin 6,60 g 

- Huile de vaseline 13,20 g 

- 3,5 Di-tertiobutyl-4-hydroxy toluene (BHT) 0,10 g 

- Lanoline 22,60 g 

10 - Vinylacetate/allyl stearate copolymer e 11,30 g 

- Clre de carnauba 2,80 g 

- Clre microcristalline 11,30 g 

- F D et C Yellow n°6.... 7,30 g 

- D et C Red n°7 2,00 g 

15 - Oxyde de fer '. 1,50 g 

- Oxyde de tltane 0,65 g 

- Parfum 0,25 g 

TOTAL 100 g 

EXEMPLE F8 : Mascara 

20 - Clre de paraffine 27,7 g 

- Acide stearique .. 3,8 g 

- Amidon • • 1»3 g 

- Oxyde de fer ••••« « 6,3 g 

- Isoparaffine •• 59,6 g 

25 - Polymere selon l'exemple 16 . .... 0,65 g 

- Polymere selon l'exemple 15 0,65 g 

EXEMPLE F9 : tej^S*!^**!:* 

Solution A : Isohexadecane 48,75 g 

30 Copolymere acrylate de Lauryle/acide methacrylique. . 1,5 g 

selon l'exemple 3. 

Solution B : Isohexadecane. • - 48,75 g 

Methacrylate de st£aryle/M.A.D.A.M.E 1 g 

selon l'exemple 16. 



35 
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Mode operatoire : 

Les solutions A et B sont preparers a 80°C sous agitation 
magnetique. 

- Quand A et B sont limpides, les melanger doucement a 80°C sous 
5 agitation magnetique. Laisser agiter a cette temperature pendant environ 2 

heures. 

- Arreter 1' agitation et laisser refroidir a temperature ambiante. 
Or. obtient un gel huileux transparent. 

10 EXENFLE F10 : Formu le solaire 

- Polymere selon I'exemple 3 !» 25 g 

- Polymere selon I'exemple 16 1» 25 8 

- 3 1 ,5' ditertiobutyl-4'hydroxy-3 benzylidene camphre.... 1,5 g 

-FinsolvTN « S P 100 S 



15 



20 



EXEMPLE Fll : Formule a pres-soleil 

- Polymere selon I'exemple 16 1 g 

- Polymere selon I'exemple 3 x » 5 g 

- Bisabolol 0,5 8 

- Huile de vaseline W 100 8 



EXEMPLE F12 : Fnrmtile_solaire _ a yec filtre UVA 

- Polymere selon I'exemple 16 *» 5 8 

- Polymere selon I'exemple 15 1 g 

25 - Parsol 1789 (Tertiobutyl me thoxydibenzoylme thane) 

commercialise par GIVAUDAN 1,25 g 

- Myristate d'isopropyle 20 g 

- Huile de vaseline W 100 * 

30 EXEMPLE F13 : Formule solaire avec filtre UVB 

- Polymere selon I'exemple 3... r » 125 g 

- Polymere selon I'exemple 16 0,75 g 

- Witiconol APM *. • 2 * g 

- Uvinul T150 (2,4,6 trianilinoparacarbo-2'-ethylhexyl- 

35 l'-oxy-l,3,5-triazine) 1 g 

- Parleam ** W 100 g 

♦(Polypropylene glycol ether de l'alcool myristique) 



WO 93/01797 



PCI7FR92/00734 



-17- 

commercialise par WITCO ORGANICS, 
**(Polyisobutene hydrogene) commercialise par NIPPON OIL. 



EXEMPLE F14 : Formule sol aire avec polymere f litre 

5 - Polymere selon I'exemple 16 1,25 g 

- Polymere selon I'exemple 3 1,25 g 

- Homopolymere derive de polyacrylamide 

contenant des motifs de formule 1 1,25 g 

- Ester palmitique du 2-ethyl hexyl glycerol ether qsp 100 g 

0 4CH2-CH — \ 



HN 0 

1 FORMULE I 



15 




20 EXEMPLE F15 : Formu le so laire ayec polymere fUtre 



- Polymere selon I'exemple 16 1,5 g 

- Polymere selon I'exemple 15-.-.. •••• 1»5 g 

- Homopolymere derive de polyacrylamide 

contenant des motifs de formule II 1,5 g 

25 - Myristate d'isopropyle • qsp 100 g 

4CH2-CH r 

NH FORMULE II 



EXEMPLE F16 : Huile ant imoustique 

35 - Polymere selon I'exemple 15 1»0 g 

- Polymere selon I'exemple 16.. 1,0 g 

- Huile essentielle de citronnelle 10,0 g 
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- Silicone volatile 700 45 V5 (Rhone Poulenc) commercialise 

sous le nom de CYCLOMETHICONE 40 >° 8 

- Huile de vaseline ..-qsp 100 g 

5 EXEMPLE F17 : Gel ant j^inflammatoire _cpy tenant un corticolde 
en milieu lipophile 

- Parleam * 67,78 g 

- Kyristate d'isopropyle 30 8 

- Polymere selcn l'exemple 15 1 8 

10 - Polymere selon l'exemple 16 1 8 

- 17 butyrate d 'hydrocortisone °» 2 8 

_ iiiia___. • °> 002 8 



EXEMPLE F18 : Gel jour^j^ traitepent_ du ps oriasis covenant du dithranol 
15 - Huile de vaseline fluide 60 »' 

- Cyclomethicone 35 1 

- Polymere selon l'exemple 3 

- Polymere selon l'exemple 16 l > 

- Dithranol * 1 1 



Formule F19 : Formil e_ solaire 

- Polymere selon l'exemple 3 0,5 8 

25 - Polymere selon l'exemple 16.. • 0,5 g 

- 3 ',5' ditertiobutyl-4 ' hydroxy-3 benzylidene camphre 0,5 g 

3 K 

- Sinnowax AO 

- Melange mono et distearate de glycerol non auto emulsionnable. . 1 g 

1 e 

- Alcool cetylique 6 

30 - Huile silicone 700 47V 300 1 8 

- Finsolv TN 

- Glycerine • 

- Conservateur <l s 

- Eau purifiee < S P 100 g 



10 g 
20 g 



35 
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EXEMPLE F20 : Fprmile _ apres-soleil 

- Polymere selon l'exemple 16 0,75 g 

- Polymere selon l'exemple 15 0,75 g 

Bisabolol 0,5 g 

5 - Sinnowax AO 3 g 

- Melange mono et distearate de glycerol nop auto emulsionnable. . 1 g 

- Alcool cetylique 1 g 

- Huile de vaseline 9 g 

- Glycerine 20 g 

10 - Conservateur qs 

- Eau purifiee qsp 100 g 

KQSMPLE^ F2 1 : Formule a ntisolaire 

- Oxyde de titane enrobe d'alumine et de stearate d f aluminium 
15 vendu sous la denomination MICRO TI0 2 MT 100T par la 

Societe TAYCA 5 g 

- Polymere selon l'exemple 16 0,4 g 

- Polymere selon l'exemple 3 0,4 g 

- Arlacel 780 • 5 g 

20 - Huile de vaseline 14 g 

- Finsolv TN~ 6 g 

- Glycerine 4 g 

- Sulfate de magnesium 0,7 g 

- Conservateur qs 

25 - Eau purifiee qsp 100 g 

EXEMPLE F22 : Formule ant isola ire 

- Uvinul T150 1 g 

- Polymere selon l'exemple 16 • 0,6 g 

30 - Polymere selon l'exemple 15 0,6 g 

- Arlacel 780 • ■• 5 g 

- Witconol APM 20 g 

- Glycerine * g 

- Sulfate de magnesium 0,7 g 

35 - Conservateur qs 

- Eau purifiee • qsp 100 g 
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EXEMPLE F23 : Formule an tisolaire 

- Parsol 1789 1,5 g 

- Polymere selon I'exemple 16 1 £ 

- Polymere selor. I'exemple 3 • * S 

5 - Myristate d'isopropyle 20 6 

- Conservateurs Q s 

- Arlacel 780 5 g 

- Eau purifiee ^ 100 g 

10 EXEMPLE F 24 _a_ F27_ : freparatiops^ g^lif iees 

PA1 : polymere obtenu a partir des monomeres : methacrylate de stearyle, 
acide methacrylique, acrylate de lauryle (56,6: 3,4:40). 

15 PA2 : polymere obtenu a partir des monomeres : acrylate de lauryle, acide 
methacrylique (96,6:3,4) 

A l'aide de ces copolymeres on a obtenu les preparations gelifiSes 

(F24 a F27) suivantes : 

20 EXEMPLE F : lk 25 26 27 

pA1 1,165 1,75 1,165 0,6 

pA2 %m 1,165 1,75 1,165 1,2 

Polymeres de I'exemple 2 2 >34 3,5 2,34 1,8 

25 Ruile de vaseline 72 69,5 38,17 28,6 

Cetearyl octanoate et isopropul myristete 

(90/10) 0 0 33 « 66 ° 
(DOB liquide 85 IP des STEARINERIES 
de DOBOIS) 

30 Volatil silicone (D.C. Fluid 245) 0 0 0 25 
Triglyceride caprylique/caprique 

(Mygliol 812 de HULS) » 0 0 26,3 

Octyl 2 dodecylether oxyethylene (250E) 9,33 9,4 9,4 7 
(Emalex 0325 de NIHON EM0LSI0N) 

35 Eau 9 » 33 9 '< 9,4 6 

Glycerol <' 67 <« 7 «' 7 3 ' 5 
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Ces gels (F24 a F27) sont souples a la prise et s'etalent bien. On 
les utilise de preference dans des emulsions pour epaissir et stabiliser 
celles-ci comme indique* ci-dessous. 



5 EXEMPLE 28 : Emulsion E/H 



Lanolate de magnesium - huile de vaseline 
(50/50) 

(Mexanyl GO de CHIMEX) 

Lanoline hydrogenee (SUPERSAT de RITA) 

Palmitate d'ethyl-2 hexyle glyceryl ether 
(octoxyglyceryl palmitate) 

Alcool de lanoline - huile de vaseline (15/85) 

(AMERCH0L L 101 de AMERCHOL) 

Huile de vaseline ♦ 

Ceterayl octanoate - isopropyle myristate (90/10)) 

(DUB LIQUIDE 85 IP des STEARINERIES de DUBOIS) ... 

Eau 

Preparation gelifiee F 24 



B 
C 



5,7 
6,65 



3 

9,25 

7,95 
50,45 
15 



On prepare la phase grasse A, on y ajoute l'eau (phase B) et 
lorsque l 1 emulsion est forraee, on y introduit la phase C a une temperature 
inferieure a 40 °C sous faible agitation. On obtient une creme blanche 
agr£able a etaler. 



25 



EXEMPLE F 29 : EMULSION 



A jlsostearate de sorbitane (Arlacel 987) de ICI) ... 5 

[Huile de vaseline 15,4 

Propylene glycol 3 

B Sulfate de magnesium 0,6 

Eau 65 

C Preparation gelifiee F25 11 
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On prepare la phase grasse A, on y ajoute la phase aqueuse B, et 
apres obtention de I 1 emulsion, on y introduit la phase C a une temperature 
inferieure a 40 °C sous faible agitation. On obtient une creme blanche 
agreable a l 1 application et qui penetre bien. 

EXEMPLE F 30 : Emulsion E/H: 



Mono-diglyceryl d'isostearyl succinate (Inwitor 780K de HULS) 5 

Huile de vaseline 11,2 

Caprylique-caprique triglyceride (Mygliol 812 de HULS) 9,3 

VolatiJ silicone (D.C. Fluid 245) 4,5 

Eau 48 

Sulfate de magnesium 2 

Glycerol 3 

Amidon de mais 7 

C Preparation gelifiee F 27 10 

On prepare cette creme comme indique dans les exemples 
precedents. On obtient une creme blanche et onctueuse, agreable a utiliser. 



EXEMPLE F 31 : EMULSION E/H : 

Mono-diglyceryl d'isostearyl succinate (Inwitor 780K de HULS) 5 

Polyphenyl methyl siloxane (Silbione 70633V30-RHONE-POULENC 7 

Caprylique-caprique triglyceride (Mygliol 812 de HULS) 10 

Volatil silicone (D.C. Fluid 245) 8 

B Eau 45 

Sulfate de magnesium 2 

Glycerol 3 

Amidon de mais 10 

C ^Preparation gelifiee F26 10 



On prepare cette creme comme indique dans les exemples 
precedents. On obtient une creme blanche, onctueuse, fraiche a I 1 application. 
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EXEMPLE F32 a F34_ : GELS^ DEMAQUILLANTS RINCABLES^A L 1 EAU 
EXEMPLE F : 

32 33 34 

A PA1 0,25 1,5 0,25 

PA2 0,75 0 0,75 



Polymeres de l'exemple 2 i 15 ^ 

Huile de vaseline . . 2 3 2 

Kuile de jojoba 78 73 71 

Silicone volatile (D.C. 245) 0 0 5 

BlOctyldodecylether oxyethylene (25 OE) 5 A 5 
! (EMALEX 0D 25 de N1H0N EMULSION) 

Eau 5 4 5 

; Glycerol 4 4 5 

iOleate de sorbitan oxyethylene (40. OE) 4*4 4 
I (ARLATONE T de ICI) 

jDecylether de glucoside 0 0 1 

l (ORAMIX NS 10 de SEPPIC) 0 0 1 



On prepare ces gels par introduction lente de la phase A chauffee 
a 60° dans la phase B fondue. On agite fortement jusqu'a l'obtention du gel 
qui est rapidement refroidi sous faible agitation. 

Les gels obtenus, riches en huile de jojoba, sont particulierement 
confortables a utiliser. Lors de l'utilisation, on les applique sur peau 
seche ou humide, on masse legerement pour resorber le maquillage puis on 
rince a l'eau. 

EmgLES F 35 r GEL- DEMAQUILLANT : 



A PA1 ... , 0,25 

PA2 0,75 

Polymeres de l'exemple 2 1 

. Huile de vaseline 2 

Huile de jojoba 72 

Silicone volatil (D.C. 245) 5 
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Octyldodecylether oxyethylene (20 OE) 5 
(EKALEX 0D 20 de NIHON EMULSION) 

Eau 5 

Glycerol 5 

Cleate de sorbitan oxyethylene (40 OE) 4 
(AELATONE T de ICT) 



Le mode operatoire est le mime que pour les exemples precedents. 
Le gel obtenu a les tnemes proprietes. 



DTOtPLE F36 m k_ F39_ GELS DEMA QUILLANTS 
EXEMPLE F : 



PAl 
PA2 



Huile de vaseline 

Huile de jojoba 

Isoparaffine hydrogenee 



Palmitate d f ethyl-2 hexyle 



36 


37 


38 


39 


0,4 


0,07 


0,25 


0,25 


1,25 


0,215 


0,75 


0,75 


1,65 


0,285 


1 


1 


3,3 


72 


7 


35,26 




15,15 


10 


1 


37,7 








37,7 


5,7 


60 


30,5 



Stearyl octanoate et isopropyl myristate - - - - 

(90/10) (DUB liquide 85 IP des 
STEAKINERIES DUBOIS) 

Silicone volatile (D.C. Fluid 245) 10 
jParfum - - - 0,2 

Octyldodecylether oxyethylene (25 OE) 4,8 1,43 5 4,5 

(EKALEX OD 25 de NIHON EMULSION) 

Eau 5,7 1,14 5 4,5 

Glycerol 3,8 1,71 6 6 

Butylene 1,3 glycol - 1,14 

Cleate de sorbitan oxyethylene (40 0E) 3,8 1,14 4 4 

(AFLATONE T de ICI) 

Antioxydant - 0,01 - 0,04 
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Ces gels sont prepares selon le mode operatoire decrit 
precedemment. 

On obtient des gels de demaquillage particulierement confortables 
5 a utiliser, permettant rapidite et efficacite du demaquillage. Ces gels, 
testes sur les utilisatrices, ont ete apprecies favorablement. 

A titre d'exemple, le gel F39 a ete juge sur un panel de 16 femmes 
qui I'ont trouve facile et rapJde a appliquer, quj ont juge son pouvoir 
10 demaquillant tres bon et qui ont constate une impression de confort apres 
demaquillage (absence de film gras, peau douce et nette). 

EXEMPLE F4 Q : MASpUE^ OTDRATANT^ RINCABLE 



15 A| 



20 



25 



PA1 

PA2 

Polymeres de l'exemple 2 < 

Huile de vaseline , 

Huile d'amande d'abricot 

Silicone volatil (D.C. FLUID 245) 

Eastman AQ 55 S polymer (Polyester, Polyisophtalate) 

Octyldodecylether oxyethylene* (25 0E) 

(EMALEX 0D 25 de NIHON EMULSION) 



Eau 



Glycerol 

Oleate de sorbitan oxyethylene (40 0E) (ARLATONE T de ICI) 



0,5 
1.5 

2 
25 
10 
20 

2 

7 

7 
24 
1 



30 



On prepare ce masque selon le mode operatoire decrit ci-dessus 
pour les gels demaquillants. 

On obtient un gel translucide que l f on applique en masque sur le 
visage. Apres 5 a 10 minutes d f application, on rince a l'eau 



35 



EXEMP LE F 41 : GEL POUR LE CORPS A BAS E D 1 HUILE S 

Preparation g£lifiee pour peaux seches riche en huiles emolientes, 
penetrant bien et ne laissant pas de film gras sur la peau. Cette 
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composition. presente l'avantage de ne pas devoir etre rincee apres 
application, tout en contenant un fort taux d'huile. 

EXEMPLE F 42 : GEL_ CtfILLAIRE_ A_ J^CER^APFES^ APPLICATION. 

5 

Ce gel nourrit et gaine le cheveu et aroeliore le coiffage. 

Les formulations sont les suivantes : 

10 EXEMPLE F * l 42 

PA1 °' 25 °> 5 

p A2 °* 75 2 

15 Polymeres suivant Exemple 2 1 2 » 5 

triglycerides d'acides caprique et caprylique 7 

(Miglyol 812 - HULS FRANCE) 

Dicaprylate de propylene glycol 20 

(Crodamol PC - Croda) 

20 Neopentanoate d' isostearyle 6 

(Ceraphyl 375 - Mallinckrodt) 

Squalane (Johan Martens) . 6 9 

Diisopropyl dimerdilinoleate 15 

(Schercemol D ID- S CHER) 

25 Volatil silicone (D4) 30 

(Dow Corning Fluid 244) 

Volatil silicone (D5) 20 A8 

(Dow Corning Fluid 245) 

3 

Gonnne de silicone • • 

30 (Dow Corning QC F2 - 1671) 

Octyl dodecyl ether d'oxyde d 1 ethylene (25 0E) .... 2 4 

(EMALEX-OD-25 de NIHON EMULSION) 

3 5 

Eau 

Glycerol * 

35 Oleate de sorbitan oxyethylene (40 OE) (ARLATONE T ICI) - * 
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REV ENDI CATIONS 

1. Utilisation en association, cornme agents epaississants des 
huiles, dans une composition cosine tique comprenant une phase huileuse, d f au 
moins un premier copolymere comprenant des motifs derives d'au moins un 
monomere lipopbile et des motifs A derives d'au moins un monomere hydrophile 
comprenant au moins un groupement acide carboxylique ou sulfonique, et d'au 
moins un second copolymere comportant des motifs derives d'au moins un 
monomere lipophile et des motifs B derives d'au moins un monomere hydrophile 

10 comprenant au moins un groupement amine, amide, alcool ou ether, lesdits 
premier et second copolymeres ayant une masse moleculaire non inferieure a 
100 000. 

2. Utilisation selon la revendication 1, caracterisee par le fait 
que dans lesdits premier et second copolymeres, la proportion ponderale des * 

15 motifs derives du monomere lipophile est au moins egale a 50 L 

3. Utilisation selon la revendication 1 ou 2, caracterisee par le 
fait que dans lesdits premier et second copolymeres, la proportion ponderale 
des motifs A et des motifs B, respectivement , est au moins egale a 2 %. 

4. Utilisation selon la revendication 1, caracterisee par le fait 
20 que lesdits motifs A sont derives d'au moins un monomere choisi parmi les 

acides carboxyliques insatures et leurs derives et les acides sulfoniques 
insatures. 

5. Utilisation selon la revendication precedente, caracterisee par 
le fait que lesdits acides carboxyliques insatures et leurs derives 

25 comprennent : 

- les monoacides carboxyliques insatures, 

- et les diacides carboxyliques insatures, leurs monoesters et 
leurs mono amides. 

6. Utilisation selon la revendication precedente, caracterisee par 
30 le fait que lesdits monoacides carboxyliques insatures sont choisis parmi 

l'acide acrylique, l'acide methacrylique et l'acide crotonique, et/ou que 
lesdits diacides sont choisis parmi l'acide maleique et l'acide itaconique, 
et/ou que lesdits monoesters ou monoamides derivent respectivement d'alcools 
ou d T amines ayant de 1 a 22 atomes de carbone. 
35 7. Utilisation selon l'une quelconque des revendications 2 a 4, 

caracterisee par le fait que lesdits acides sulfoniques insatures sont 
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choisis parmi l f acide acrylamido-2 methyl-2 propane sulfonique et le 
methacrylate de 2-sulfoethyle. 

8. Utilisation selon I'une quelconque des rev endi cations 
precedentes, caracterisee par le fait que lesdits motifs B derives d'au 
5 moins un monomere hydrophile comprenant un groupement amine repondent a la 
formule : _ 

CO-M-(CH 2 ) n -N(R 2 )(R 3 ) 

dans laquelle : 

- K represente -0- ou -NH-, 

- R 1 represente -H ou -CH^, 

- n est un nombre de 2 a 20, 

- R^ et R n represente independamment -B ou un groupement 
hydrocarbone ayant 1 a 4 atomes de carbone. 

15 9 # utilisation selon la revendication precedente, caracterisee par 

le fait que lesdits motifs B sont derives de monomeres choisis parmi le 
methacrylate de dimethylaminoethyle, I'acrylate de diethylaminoethyle et le 
N-dimethylaminopropyl methacrylamide. 

10. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterisee par le fait que lesdits motifs B sont derives d f au 
moins un monomere hydrophile insature comprenant un groupement amide, 
choisis parmi 1'acrylamide, le methacrylamide, le N,K-dimethylacrylamide, la 
N-vinyl pyrrolidone et le diacetone acrylami.de. 

11. Utilisation selon l'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterisee par le fait que lesdits copolymeres ont une masse 
moleculaire au moins egale a 200 000. 

12. Utilisation selon l f une quelconque des revendications 
precedentes, caracterisee par le fait que les proportions ponderales 
relatives desdits premier et second copolymeres dans ladite association, 
sont dans 1'intervalle de 10:90 a 90:10 et en particulier dans 1'intervalle 

de 25:75 a 75:25. 

13. Utilisation selon la revendication precedente, caracterisee 
par le fait que la concentration totale desdits premier et second 
copolymeres dans ladite composition est inferieure a 10 % et en particulier 

35 inferieure a 5 % en poids. 



20 



25 



30 
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14.. Utilisation selon la revendication precedente, caracterisee 
par le fait que la concentration totale desdits copolymeres est sup£rieure a 
0,1 % en poids. 

15. Utilisation selon l'une quelconque des revendications 

5 precedentes, caracterisee par le fait que ladite phase huileuse comprend des 
hydrocarbures, des triglycerides, ou des esters d'acide et/ou d'alcool a 
longue chalne. 

16. Utilisation selon l f une quelconque des revendications 
precedentes, caracterisee par le fait que l f on dissout chaque copolymere 

10 dans une partie de l'huile, ou du melange d'huiles, a epaissir, et que l'on 
melange ensuite les deux solutions obtenues. 

17. Utilisation selon la revendication 16, caracterisee par le 
fait que l f on ajoute les ingredients oleosolubles de la composition, avant 
ou apres addition du copolymere, a l'une et/ou a l'autre partie de l T huile, . 

15 avant d'effectuer ledit melange. 

18. Utilisation selon l'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterisee par le fait que l'on introduit en outre dans 
ladite phase huileuse un agent correcteur de rheologie. 

19. Utilisation selon la revendication precedente, caracterisee 
20 par le fait que ledit agent correcteur de rheologie est un agent amphiphile 

non ionique. 

20. Utilisation selon la revendication precedente, caracterisee 
par le fait que ledit agent amphiphile a une valeur de HLB comprise entre 12 
et 40. 

2$ 21 • Utilisation selon l'une quelconque des revendications 18 a 20, 

caracterisee par le fait que ledit correcteur de rheologie est choisi parmi : 

- les esters d'acides gras et de sorbitan polyoxyethyiene, 

- les esters d'acides gras et de glycerol polyoxyethyiene, 

- les esters d'acides gras et de propylene glycol polyoxyethyiene, 

- les alkyl ethers polyoxyethyienes ou polyoxypropyienes, 

- les alkyl phenyl ethers polyoxyethyienes ou polyoxypropyienes, 

- les alcools de Guerbet polyoxyethyienes. 

22. Utilisation selon l'une quelconque des revendications 19 a 21, 
caracterisee par le fait que ledit agent amphiphile est utilise sous forme 
hydratee. 
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23. Utilisation selon la revendication precedente, caracterisee 
par le fait que ledit agent amphiphile est utilise en presence, en outre, 
d'un alcool soluble dans l'eau. 

24. Composition cosmetique caracterisee par le fait qu'elle 
comporte une phase huileuse epaissie telle que def inie dans 1 f une quelconque 
des revendi cations 1 a 23. 

25. Composition cosmetique selon la revendication precedente, 
caracterisee par le fait qu'elle contient en outre un agent correcteur de 
rheologie. 

26. Composition cosmetique selon la revendication precedente, 
caracterisee par le fait que ledit agent correcteur de rheologie est tel que 
defini dans l'une quelconque des revendications 19 a 23. 

27. Composition cosmetique selon la revendication precedente, 
caracterisee per le fait que ladite phase huileuse contient (% en poids 
total 100 % ) : 

- melange epaississant de copolymer es : 0,5-10 % (de preference 
2-4 %) 

- agent amphiphile nor. ionique : 1-10 % (de preference 4-6 %) 

- eau : 1-10 % (de preference 4-6 %) 

- huile(s) : 55-95 % (de preference 75-85 %) 

- et facultativement : alcool soluble dans l'eau : 1-10 % (de 
preference 2-6 %). 

28. Composition cosmetique selon l T une quelconque des 
revendications 24 a 27, caracterisee par le fait qu'elle est sous forme 
d f emulsion. 
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